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(54) Proc&te pour la fabrication de particules de persels 

(57) Proc6d6 continu pour la fabrication de particu- 
les solid es de persels de m§taJ alcalin par reaction d'une 
solution aqueuse de peroxyde dTrydrog^ne avec une 
solution aqueuse d'un sel de m§tal alcalin et cristallisa- 
tion du persel form6 dans un cristalliseur-classfficateur 
comprenant une zone agit§e de formation et de crois- 
sance des cristaux de persel (3). une zone non agit6e 
de clarification de la solution (4) et une zone de classifi- 
cation par &!utrtation (2) dans un courant Itqufde pr6!ev§ 
dans la zone de clarification des particules obtenues. 
Installation pour fabriquer lesdrtes particules. 
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Description 

(.Invention concerns un precede pour ia fabrication de parti cuJes solid es de persefs. 

Les particules solid es de persels obtenus par ie proc6d6 sont utilises dans divers types <f Industrie comma support 
cf oxyg6ne actif k l*6tat solide et, en particulier, dans (Industrie de la detergence. 

On connart depurs longtemps des precedes de fabrication de persels par cristallisation k partir (fune solution 
aqueuse sursatur6e obtenue par melange dans un cristalliseur de solutions concentres de peroxyde d'hydrog^ne et 
d un sel hydrosoluble (brevet US-2,986,448). Dans ce brevet on ensergne aussi, qu'en variante. il est possible d'utiliser 
un autre type de cristalliseur, dans lequel une solution sursaturee s'6coule dans un mouvement ascendant k travers un 
lit de cristaux en formation et en croissance. ce qui permet de realiser une certaine classification des particules (cris- 
talliseur de type Oslo, colonne 3. lignes 9 £ 12). 

Ces proc6d6s connus pr6sentent cependant le desavantage de fournir des persels dont la distribution granulome- 
trique est toujours relativement etaiee et dont la stability nest pas trfcs eievee. Leur exploitation en regime continu est 
par ailleurs souvent rendue difficile par le d6p6t de cristaux qui se fixent sdidement aux parois des appareillages et 
viennent former des croOtes qui! est necessaire d'eiiminer periodiquement 

Llnvention remedie aux inconv6nients des proc6d6s connus en fournissant un proc£d6 qui permet cf obtenir, dans 
des conditions economiques, du PCS stable et de distribution granulom6trique serree au moyen d'un proc6d6 continu. 

A cet effet. llnvention concerne un proc6d6 continu pour la fabrication de particules solides d'au moins un persel 
d'au moins un metal alcalin par reaction d'une solution aqueuse concentr6e de peroxyde cfhydrog&ne avec une solution 
aqueuse concentr6e d'au moins un sel d'au moins un metal alcalin et cristallisation du persel forme dans un cristalliseur- 
classif icateur selon lequel le cristalliseur comporte une zone de clarification surmontant une zone agrtee parcourue par 
un courant ascendant d'une solution sursaturee du persel dans laquelle des particules de persel se d6placent en sens 
contraire k celui de la solution, le cristalliseur etant dispose au-dessus d'un classificateur dans lequel les particules 
solides de persel sont soumises k eiutriation et se rassemWent k la partie inferieure du classificateur oil elles sont 
soutirees. 

Par persel on errtend designer tout compose inorganique solide dans les conditions normales de temperature et 
de pression qui libere, lorsqu'oh le met en solution dans I'eau, du peroxyde d'hydrog6ne et un sel (fun acide inorganique. 
Des exemples de persels conformes au proc6d6 selon llnvention sont les perborates, les phosphates peroxy hydrates 
et les carbonates peroxy hydrates. 

Le proc6de cortforme k I'irrvention s'adresse en particulier k la fabrication de particules solides de perborates ou 
de carbonates peroxyhydrates de metaux alcalins. II a donn6 d'excellents resuttats pour la fabrication de carbonates 
peroxyhydrates de metaux alcalins. 

Le procede est applicable pour la fabrication de persels de tout metal alcalin. II convient bien pour la fabrication de 
persels de sodium ou de potassium. II a donn6 d'excellents resuttats pour la fabrication de persels de sodium. 

Le proc6d6 selon l invention convient tout specialement pour la fabrication du carbonate peroxyhydrate de sodium, 
de formule 2Na2C0 3 .3H^ 2 . commun^ert appel6 percarbonate de sodium. 

Le proakte est aussi utilisable pour la fabrication d'un melange de plusieurs persels, par exemple d'un melange de 
perborate et de carbonate peroxyhydrate de metaux alcalins. II peut aussi §tre utilise pour la fabrication cf un melange 
de persels de diff erents metaux alcalins. tels que, par exemple, de persels de sodium et de potassium. 

Par sel de metal alcalin, on errtend designer un sel hydrosoluble de rn6tal alcalin d'un acide inorganique capable 
de fixer du peroxyde <fhydrog6ne par formation d'un compose solide dans les conditions normales de temperature et 
de pression. encore appeie persel tel que def ini plus haul Des exemples de tels sels sont les borates de m6taux alcalins. 
les phosphates de metaux alcalins et les carbonates de metaux alcalins. Le metaborate de sodium ou de potassium et 
le carbonate de sodium ou de potassium sont pr6f6r6s. Le carbonate de sodium a donne d'excellents r6sultats. 

Selon llnvention, on op£re dans un cristalliseur-classif icateur. c'est-6-dire dans un appareil permettant de realiser 
la generation de cristaux solides et leur croissance contrei6e en vue d'obtenir des particules de distribution granuloma 
trique peu 6tal6e. 

Dans ie proc6d6 conforme k 1'invention, la solution de persel obtenue par faction du peroxyde cf hydrogene avec 
le sel de metal alcalin circule dans le cristalliseur-classrficateur en un courant qui traverse du bas vers le haut un lit de 
cristaux de persels en formation et croissance. Cette solution de persel est maintenue dans le cristalliseur-classif icateur 
dans des conditions de concentration et de temperature r6giees pour cr6er un etat de I6g6re sursaturation. 

La solution aqueuse concerrtree de peroxyde dtiydrog^ne mise en oeuvre peut contenir des quantity variables de 
H20 2 en fonction du type de persel fabriqu6 et des autres conditions de travail. On utilise avantag easement des solutions 
aqueuses contenant au moins 15 % en poids et. de preference, au moins 20 % en pads de peroxyde d'hydrogfene. II 
est interessant. afin de preserver la securrte du proc6d6, de mettre en oeuvre des solutions aqueuses de peroxyde 
d hydrogfene ne contenant pas plus de 80 % en poids et. de preference, pas plus de 70 % en poids de peroxyde d'hydro- 
gfcne. Des solutions de peroxyde d*hydrog6ne de 35 k 45 % en poids ont donne d'excellents r6sultats. 

La concentration de la solution aqueuse de sel de metal alcalin k utiliser depend de ta solubilite dans I'eau et. 
partant. de la nature du sel employe, de la nature et de la quantite de regent de relargage mis en oeuvre ainsi que des 



EP0 7D3190A1 



conditions de temperature et de pression regnant dans le cristalliseur. Cetle concentration est habituellement reglee 
pour obterur. apres reaction avec la solution concentree de peroxyde dtiydrogene. une solution aqueuse sursaturee en 
persel a cnstalliser. 

Selon rinvention. la solution de persel peut contenir au moins un agent de relargage et au moins un stabilisant Par 
agent de relargage. on entend designer un agent qui dirrrinue la solubitite du persel en solution aqueuse et dont la 
presence facjte la cnstallisation de ce persel. Parrni les divers agents de relargage possibles, on prefere utiliser un sel 
morgantque d acide fori d un metal alcalin identique au metal alcalin du persel. Dans le cas de la fabrication de percar- 
bonate de sodium, les sets NaCI et N a2 S0 4 qui presenter.!, en solution aqueuse. le cation commun Ma* avec le percar- 

, -"ft? ^'^conviennent bien - U concentration de ragent de relargage dans la solution de peroxyde d-hydrogene 
S^ifSnZ °S S,e d « T'" 8 4 9/1009 de so,ution * de ^rence d'au moins 9 g/lOOg de solution. E 7e ne 
rfSlc ^^ T 5 9/1009 de SO ' Ution * de P'«erence. ne depasse pas 19 g/100g de solution. Des con- 
centrations en agent de relargage de 16.5 g/IOOg de solution dans le cas de remploi de NaCI et de 9 g/100g de solution 
dans le cas del emploideNa 2 S0 4 ontdonned 1 exceUentsresuHats sg/iuugoesoiunon 
la dZ^SS^ entendaussi d6sisner tout compose susceptible de preserver le peroxyde dhydrogene centre 

' r ^ ° ^ S6quence> ,a perte de «>" «W*n. actif. Les stabilisants habituate des solutions 

aqueuses afcalmes de peroxyde dlrydrogene conviennent generalement bien. en particulier les silicates de sodium* 

tT^ZT^^T 3 ^ ^^^^estramsinorganiquesrorgan^ues. SrScLdlmL 

1 " SSSSS^ 65 ^ r6SUtetS> e " PartCU,ief ,e sel de sodium de '' acide 1 -hydroxyethane: 

Le l concentrations de stabilisants mises en oeuvre varient suivant I'efficacrte de ces composes a stabiliser le 
sTT/ioTh? r a ?T, e T Si,iCateS dS ^ 00 de V**™- on ne desce " dra g^nlraZent^endel 
Stl, de 9 Na r^ 9 f 9 ^ 2f 60 ° n 06 d6oassera P'«s souvent 80 g de 

SS!S£S^SS > S m d6S S S UeStrantS ' produits P,us ^ces. on ne descendra pas en-dessous de 1 g 
de s^uestrantAg de NaaCOa. Pour les sequestrants. des quantites de 20 g/kg de N a2 C0 3 constituent une limite suol 
neure qu, n est generalement pas depassee. II est aussi avantageux de mettre enZe S IZSSITm 
St ZThJT C °^ b,na,son de 40 9^ de Na 2C03 en silicate de sodium et de 2.4 g/kg de rSjS^SSSS 
de I ac.de 1-hydroxyethane-1.1 -diphosphonique a donne d'excellents resultats 

On peut incorporer regent de relargage et le stabilisant en divers points du precede Ces Droduit* no,^ fl » rQ 

SSSST remment 6008 forme 801 We 00 801,8 forme de ^^^s^^^S^LT^T^, 

unadtlT^S^^ 

hI S^T ^ 0a Ce VOCab,e ' °" entend d *W un compose ou une composition qui modrt^a forme 

des cnsteux obtenus en transformant les cristaux aciculaires en formes moins anguleusesSmoins fragites Dee 

IS 8 ad,U Tf ntS H Sont les P^hates condenses tels que I'hexametaphosphate et te SS^SSSiSiSl 
ou de sodium, et les homo ou copolymers de I'acide acrylique hydrosolubles W"*****™* a ammontum 

La quantrtedadjuvants de cristallisation que l'on met en oeuvre dans le precede selon rinvention depend dans une 
t 'T^f divere tels P ar «■ "«ture * radjuvant fe»S?SC!£^ Tel 

US"* ^ ' e crista,,iseur ^ ,e temps de sejour des solutions dans le cristalliseur. D'une g6nJ 
de NaS^^T "tT t 2 66 N82C03 mi8 e " ° ewre * da P^erence. pas JEZfifiZ 
Pastol^'d^ 

pas 30 gAg de Na^. II est parfois avantageux de combiner reflet de plusieurs adjuvants differents 

fnr JSZ lit? ' °" ,njeCte 168 80,Uti0ns de peroxyde d'nydrogene et de sel de metal alcalin dans une zone de 

soT^^t 5 Parte ?l 6rieUre d ' U " Cri8ta,,i8eUr C ° ntinU ^ fonrto - e a «• co-me r 6 a"eur 
de it ^f^r J^! 6 Per88 ' 61 COmme crister,iseur P°>" separer les particules de ce meme persel du 
este de la solution. La zone de formation et de croissance du cristalliseur est agitee en permanence et travereee oar 

UnT^^ ^ " qU j de ^ ' eque ' naiSS6nt 61 croissent les ensteuxformam iLZ^cTes de^l ^ 
en cro^^n!^ 96U f ? PrOC6d6 86,00 nnventon COnsiste a ^ la densite de la suspension des particules 
en crossance dans la zone de formation et de croissance de maniere telle quelle ne soit jamais inferieure 625 % en 
pods de matieres solves et de preference, pas inferieure a 30 % en poids de matiereTsondT 
mJJL^T' il n 6 f 9 6n6raleme nt pas interessant de depasser une densite de suspension de 60 % en poids de 

dT^^s^ 

La temperature regnant dans le cristalliseur est reglee de maniere telle que I on y maintient des conditions de leaere 
SETS d6 ^I 86 '- COmPl6 ,6nu de ,a nature * de 19 ^e des divers addl«s 

C 9 T IT ""T' 6 ' 6 96nera,e ' 6,16 au mo,ns 6sale a 5 ' C et - de reference, au mo^ egale d 8 

de' Tn ^temperature n'excedera pas 40 -C et de preference, nexcedera pas 35 -C. Des tempiratures 

de 10 a 30 "Cont donne d'excellents resultats. v 
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Selon linvention. la zone de formation et de croissance est une zone agitee. Cette agitation peut s'effectuer par 
tout dispositif connu. pourvu que I'agitation soit vigoureuse el limftee a la zone de formation et de croissance. Parmi les 
dtfferents agitateure industriels possibles, les agitateurs rotatifs conviennent bien. II a ete observe que pour une instal- 
lation pilote d echelle reduite (cristalliseur de 50 I), des vitesses de rotation (fau moins 40 tours/min et de preference, 
d'au moins SO tours/min sort generalement appropri6es. Le plus souvent. on ne dSpassera pas. dans une telle instal- 
lation pilote. une vitesse de rotation de I'agitateur de 120 tours/min et. de preference, de 100 tours/min. Des vitesses 
de rotation de 60 a 90 tours/min ont donne de bons r6sultats en installation pilote. 

Selon le precede conforme a linvention. le courant ascendant de liquids penetre ensuite dans une zone non agitee 
k la parte sup6rieure du cristalliseur. ou il se darifie dans une zone calme appel&e zone de clarification. 

lorsque les cristaux de persels croissent dans la zone de formation et de croissance. il arrive a un certain moment 
qulls torment des partcules dont la taille devient suff isante pour qu'elles nesoient plus emportees par le courant ascen- 
dant ni par les mouvements de liquide causes par I'agitation. Ces particules se mettent alors a rnigrer en sens contraire 
au mouvement ascendant general du liquide travensant la zone de formation et de croissance et sedimentent vers la 
base du cristalliseur. 

Conformement au precede selon linvention. ces particules qurttert le cristalliseur par la base de la zone de formation 
et de croissance oil elles sort ensuite dirigees vers un classificateur dispose en-dessous du cristalliseur (zone de clas- 
sification). Les particules de persel y sort ensuite soumises a elutriation dans un courant ascendant de liquide. 

Selon linvention. le liquide d'elutriation injecte a la base de la zone de classification proviert dun prelevemert dune 
parte du liquide qui secoule dans fa parte superieure de la zone de clarification du cristalliseur. Ce liquide est injecte 
sous pression a la base du dassH icateur. 

Le debit du liquide preleve dans la zone de clarification et reinjects sous pression a la base du classif icateur doit 
etre regie en fonction de la taille moyenne des partcules de persel que Ton desire produire. Pour un classificateur de 
diametre fixe, il est directemert proportonnel a la vitesse ascensionnelle de ce liquide dans le classificateur On 
s'anrange generalement pour que la vitesse ascensionnelle du liquide dans le classificateur soit d'au moins 5 m/h et 
de preference, d'au moins 10 m/h. De meme. on choisira le plus souvent une vitesse ascencionnelle du liquide qui ne 
depasse pas 100 m/h et de preference, ne depasse pas 80 m/h. Des vitesses ascensionnelles de 20 a 50 nVh ont 
donne de bons r6sultats 

Le trop^lein de liquide debordart de la parte superieure du classificateur est reinjecte dans le circuit de dissolution 
au set de metal alcalin. 

Les particules de persel qui se sort accumulees a la base du classificateur sort prelevees au moyen d'un dispositif 
de soubrage srtue en pied de la zone de classif ication. 

Selon une variante avantageuse du precede conforme a linvention. on soumet les partcules qui travereent la zone 
de classification a une agitation pratiquee au sein du liquide ascendant du classificateur. De preference, cette agitation 
met toutefois en oeuvre une energie moindre que cede qui est deployee dans ( agitation pratiquee dans la zone de 
formation et de croissance du cristalliseur. Gen6ralement. on ne depassera pas 70 %de I'energie cfagitation de la zone 
de formation et de croissance et, de Difference. 50 % de celle-ci. 

Linvention concerne aussi lutilisation du procede pour fabriquer un carbonate peroxyhydrate de metal alcalin et 
en particular, un carbonate peroxyhydrate de sodium. 

Linvention concerne encore une installation industrielle de fabrication de persel par cristallisation-classification 
comprenart une cuve de cristallisalion de forme cylindrique munie cfun agitateur rotatif et dun systemede refroidisse- 
mert, selon laquelle la cuve comporte un dispositif de separation ertre une zone inferieure agitee dans laquelle est 
disposee I'agitateur et une zone superieure depourvue d'agitateur destinee a darifier le liquide constituent les eaux 
meres de cnstallisation. la zone agitee est munie a sa base de systemesdadmission des reactifs constituart les matieres 
premieres pour la fabrication du persel. un cylindre de diametre inferieur a celui de la cuve est dispose sous celle-d 
communique avec elle et est muni a sa base <fun systeme dlnjection de la solution provenart, via une pompe de 
refoulement. d une conduHe de prelevemert dont I'origine est situee a la parte superieure de la zone non agitee de la 
cuve. ce cylindre constituart une zone de classification par elutriation des particules en provenance de la zone agitee 
de la cuve et un dispositif de soutirage des partcules classees est connects a la base dudit cylindre. 

De maniere preferee. on dispose le cylindre de classification de maniere telle que son axe soit le meme due celui 
de la cuve de cristallisation. 

II est par ailleurs particulieremert avartageux de rendre le cylindre de dassification solidaire du fond de la cuve de 
cristallisation. 

Une variante avantageuse a (Installation industrielle selon linvention consists a utiliser un agitateur qui realise, en 
plus de sa fonction d homogeneisation de la zone de formation et de croissance. I'injection et la distribution d'une des 
deux solutions aqueuses concentrees, a savdr. la solution de peroxyde d'hydrogene ou la solution de sel de metal alcalin. 

A cet effet. on utilise un agitateur a pales muni d'un axe creux qui comprend une conduite dont la partie inferieure 
communique avec des conduites creusees sur toute la longueur des pales inf6rieures de I'agitateur et qui aboutissert 
aux extr6mrt6s de celles-ci. 
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Une autre variante avantageuse k I'installation industrieile selon [Invention consiste k munir la zonede classification 
d'un agitateur. Divers types d'agitateurs peuvent §tre utilises. 

L'ihstallation est par ailleurs explicitee avec plus de details dans la description qui suit et qui se r6f ere aux figures 
de dessin annex6es donnant une representation sch6matique d'une forme de realisation pref er6e de (Installation selon 
I'invention. 

Llnstallation comporte essentiellement une cuve cytindrique 1 servant de cristalliseur et d'un cylindre 2 servant de 
classif icateur, de diametre inferieur k ceJui de la cuve 1 et soltdaire de la parol irrf erieure de cette derniere. Le cylindre 
2 communique avec le fond de la cuve 1 et est dispose dans le mfeme axe que cette derniere. 

La cuve 1 est s£par£e en deux zones 3 et 4, respectivement zones de formation et de croissance et zone de 
clarification separees par la grille 5. La zone 3 comporte un agrtateur k pales 6 et un double serperttin metallique 7 dans 
lequel ctrcule un f lurde de refroidissemerrt. L'axe de l'agitateur 8 est creux, de m§me que les pales 6 et cbmmuniquent 
avec ie courarrt 9 d'arrrv6e de la solution aqueuseconcentrtedeperoxydedTiydrogdne. Unepompe 10 permet I'injection 
sous pression. k la base 1 1 de la cuve. de la solution aqueuse concerrtr6e du sel de metal alcalin amen6 par la conduite 
12. 

Le cylindre de classification 2 est 6quipe d'un agitateur k pales 1 3 mO par un moteur 14. Une pompe de refoulemerrt . 
1 5 permet I'injection sous pression k la base 1 6 d'un cOne renverse situ 6 sous le cylindre 2 d'une solution preievee dans 
lapartiesuperieure 17situeedanslazonecaJmedeclarrficatiai. Undisposrtif depreievement 1 8 des particiri es ciassees 
est connecte k la base du cylindre de classification 2. II permet le soutirage hors de I'installation des particules ciassees 
via la conduite 19. 

La figure 2 illustre le raccordement du cristalliseur-classif icateur avec les autres dispositrfs irrtervenant dans la pro- 
duction des particules de persel. 

La conduite 12 d'amenee de la solution de sel de metal alcalin provient d'une cuve de dissolution des reactrfs 20 
munie d'un agrtateur 21 et d'un serpentin de chauffage 22. Cette cuve est alimentee avec un melange de Na2C0 3 
contenant le stabilisant et I'adjuvant de cristallisation eventuel via rentree 23. La canalisation 24 permet I'ajustement du 
pH de la solution au moyen d'une solution de NaOH 2N de fagon k mairrtenir un pH d'environ 106 1 0,5 dans le cristalliseur. 
Le trop piein du cristalliseur 1 est recycle via la canalisation 25, les cuves tampon 26 et 27 et la canalisation 28 dans la 
cuve de dissolution, - * \ ~ .. 

Les particules solides de persel soutirees de la zone de classif icatiori 2 via la canalisation 19 i sontstock6es tem- 
porairement dans la cuve tampon 29 avant d'etre essorees et Iav6es dans la centrifugeuse 30. Les eaux-meres et les 
eaux de lavage provenant de la centrifugeuse 30 sent dirigees via la canalisation 31 vers la cuve tampon 26, ou elles 
sont recuperees. 

Llnstallation est encore munie d'aff icheurs de d6b*rt 32, 33 et 34 notes Fl ("Row Indicator") ainsi que cTorganes 
enregistreurs et de regulation de niveau 35 note LRC ("Level Recorder Controller), de debit 36 note FRC ("Flow Recor- 
der Controller") et de densite de la suspension 37 note DRC ("Density Recorder Controller). 

Les exemples qui suivent sont donnes dans le but d'illustrer llnvention, sans pour autarrt en limrier sa port6e. 

Exemple 1R (non conforme k I'invention) 

Dans une cuve de dissolution de 25 1, on a dissous en continu et sous agitation k 1 10 tours/minute et k une tem- 
perature de 42 °C, une quantite de NagX>3 regl6e pour obtenir une solution contenant 120 g Na2C03/kg de solution. 
On y a fait ('addition de deux stabilisants sous la forme de silicate de sodium de quality 40 °B6 (rapport molaire SlO^/Nag) 
» 3,4) k raison de 20 g/kg Na2C0 3 present dans la solution et dtiexametaphosphate de sodium k raison de 6 g/kg de 
Na2C03. On y a ensuite introduit du polyacrylate d'ammonium de marque PIGMENTVERTEILER® A, commercialise 
par BASF, k raison de 1 0 g/kg de Na2C0 3 . Le d6bit de la solution de Na2C0 3 contenant les stabilisants a et6 maintenu 
constant k 5 kg Na&Osfh. 

On a utilise un cristalliseur de forme cylindrique (volume 50 1) et muni d'un agitateur. L'agitateur du cristalliseur etart 
un agitateur k pales du type EKATO® MIG On a alimente le cristalliseur de maniere continue via l'axe de rotation de 
l'agitateur avec une solution de H2O2 k 40 % contenant 22 g NaCI/1 00 g de solution k titre d'agent de relargage et avec 
le debit de 5 kg Ha^O^/h de la solution de Na^jCOa contenant les stabilisants et agents de relargage en provenance 
de la cuve de dissolution. Le debt de la solution d'H20 2 introduce a 6te maintenu constant k 5 l/h. 

On a maintenu durant tout I'essai une densite de 20 % de matures solides dans le cristalliseur. 

La vitesse de rotation de l'agitateur du cristalliseur a 6t6 de 70 k 75 tours/min. 

Des la mise en regime de I'installation, il s'est etabli dans la solution de Na2C03 quittant la cuve de dissolution, une 
teneur r6siduelle en H2O2 de 1 ,0 g H2O2/IOO g de solution et une teneur en NaO de 20 g NaCI/100 g de solution. 

On a preieve en continu k la base du cristalliseur une suspension de particules de percarbonate de sodium de 
densite d'environ 20 % en pokJs de matieres solides. 
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Les particules de percarbonate de sodium obtenues presentaient les caracteristiques survarrtes : 



Caract6ristiques du percarbonate obtenu 


Exemple 1 R 


Diamfctre moyen, jim 


780 


Span 


1.2 


Masse sp6df Ique apparente. kg/I 


0.82 


Teneur en oxygfcne actif. % 


14,1 


Teneur en NaCI, % 


5.5 


Teneur en SiO^ % 


0.3 


Teneur en P0 4t % 


0.16 



Les caracteristiques granulom6triques, k savoir, le diam6tre moyen et le span, ont 6t6 d6ter min6es au moyen d un 
granulomere h laser. Le diamfetre moyen est le diamfctre moyen k 50 % (D50) lu sur la courbe granulom6trique cumul6e 
20 qui couespond k 50 % du poids des particules. Le span est une mesure de r6talement de la distribution granu1om6trique 
des particules. I) se calcule k partir des diam6tres moyens D90, D 10 et D50. c'est-d-dire les diamfctres moyens I us sur la 
courbe granulom6trique cumul6e tels que. respectivement, 90 %, 10 % et 50 % en poids des particules pr6sentent un 
diamfctre inf6rteur. L' expression analytique du span est la survarrte : 

cnan D 90'0 10 

25 spans — — 

U 50 

Exemple 2 (conforme k Tinverition) 

Dans la cuve de dissolution de 25 1 d'une installation semblable k celle d§crrte aux figures 1 et 2, on a dissous en 
30 continu et sous agitation k 1 1 0 tours/minute et k une temperature de 42 °C. une quantity de Na2C03 r6gl6e pour obtenir 
une solution contehant 120 g Na^CCh/kg de solution. On y a fart I'addrtion de deux stabiiisants sous la forme de silicate 
de sodium de qualrtt 40 °B6 (rapport molaire SiOyiMa^O = 3.4) k raison de 20 g/kg Na2C03 present dans la solution 
et d 1 hexam6taphosphate de sodium k raison de 6 g/kg de NazCO^ On y a ensurte irrtroduit du polyacrylate d'ammonium 
de marque PIGMENTVERTEILER® A. commerciaIis6 par BASF, k raison de 10 g/kg de Na2C03. Le d6brt de la solution 
35 de Na2C03 contenant les stabiiisants a 6t6 maintenu constant k 4.2 kg NaaCO^/h. 

On a utflis6 un cristalliseur de forme cyiindrique (volume 50 I), muni k sa partie inferieure d'une jambe de classif i- 
cation non agrt6e de forme cyiindrique aussi (diam&tre 9 cm, hauteur 46 cm). L'agrtateur du cristalliseur 6tait un agrtat eur 
k pales du type EKATO® MIQ. On a aliments le cristalliseur de manure continue via Taxe de rotation de I'agitateur avec 
une solution de H2O2 k 40 % contenant 16,5 g NaCI/100 g de solution k titre d'agentde relargage. Le d£brt de la solution 
40 d'H20 2 irrtrodurte a 6t6 maintenu constant k 5 l/h. 

On a pr6lev6 en continu un d6brt de 300 l/h de la zone de clarification et on l a reinjects sous pression k la base de 
la zone de classification. Le trop-plein du cristalliseur a 6t6 recycle k la cuve de dissolution. On a maintenu durant tout 
lessai une densrte de 35 % de matteres solides dans la zone de reaction et de croissance du cristalliseur. 
La vitesse de rotation de ragitateur du cristalliseur a 616 de 70 k 75 tours/min. 
45 D6s la mise en r6gime de ('installation, il s'est 6tabli dans ta solution de Na2C03 qurttant la cuve de dissolution, une 
teneur r6siduelle en H2O2 de 0.5 g H2O2/IOO g de solution et une teneur en NaCI de 15 g NaCI/100 g de solution. 

On a pr6lev6 en continu k la base de la jambe de classification une suspension de particules de percarbonate de 
sodium de densrt6 d'environ 40 % en poids de matiferes solides. 

Apr6s 4 heures de fonctionnement. des incrustations se sont d6velopp6es dans la jambe de cristallisation dans le 
so voisinage du disposrtrf de pr 6l6vemerrt des particules. Lessai a 6t6 interrompu apr6s 1 0 heures de fonctionnement suite 
k I'encroQtage de la jambe de classification. 
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Les particules de percarbonate de sodium obtenues preserrtaierrt les caracteristiques suivantes : 



Caract6ristiques du percarbonate obtenu 


Example 2 


Diam6tre moyen, \im 


900 


Span 


1.1 


Masse sp6cifque apparente. kg/I * 


0.85 


Teneur en oxyg6ne actif, % 


14,3 


Teneur en NaCI. % 


3 


Teneur en Si0 2 , % 


0,15 


Teneur en PO4, % 


0,45 


Stability k sec, perte O actif, % 


12 



Les caracteristiques granulomgtriques ont 616 d6termin6es de la m§me mani6re qu*& I'exemple 1 R. 
La mesure de la stabilit6 k sec conslste k d6terminer la perte en oxyg6ne actif du percarbonate apr6s un stockage 
de 2 heures en 6tuve k 105 °C. Le titre en oxyg6ne actif se fait par iodom6trie traditionnelle en milieu acide. 

Examples 3 & 5 (conformes k I'invention) 

On a reprodurt I'exemple 2 apr 6s avoir instal!6 dans la jambe de classification un agitateur k tiges plates perpendi- 
culaires k I'axe de rotation que Ton a fart tourner k une vrtesse de 20 -tours/min. Les conditions op6ratoires suivantes 
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ont 6t6 modifies par rapport a I'exemple 2 : 



Conditions op6ratoires 


Exemple3 


Exemple 4 


Exemple 5 


Composition solution de Na^Oa. g/100g solution : 








NazCOa 


15.5 


24,0 


12.0 


H20 2 


1.0 


1.3 


1.0 


agent reiargage : 








NaC! 


16,5 


0 


17.0 


Na2S0 4 


0 


9,0 


0 


Composition solution de Na 2 C03, g/kg NB2CO3 : 








stabilrsants : 








silicate 


40 


40 


20 


DEQUEST® 2010 


2,4 


2.4 


0 


adjuvants cristall. : 








(NaPOaJe 


0 


0 


6 




0 


7,5 


0 


NH4 polyacrylate 


10,0 


0 


0 


Temperature de cristallisation. °C 


15 


27 


15 


Densrt6 de suspension . dans la zone de reaction et de 
croissance, % matures sol ides 


35 


35 


.10 


D6bit de la solution de NazCOa, kg Na&Osfh 


6,6 


6.6 


4,2 


Concentration de la solution 9 H^O^I 


466 


513 


533 


D§btt de la solution d'HzO* l/h 


7.5 


10 


4 


Vitesse de rotation de ragitateur du cristalliseur, t/min 


70-75 


70-75 


50 


D6bit de recydage (trop-plein), l/h 


40-45 


35-40 


40 


Densit6 de suspension au soutirage, % matures solid es 


45 


45 


20 



Le stabflisant DEQUEST® 2010 a 6t6 le sel de sodium de l acide 1-hydroxy6thane-1,1-diphosphonique. 
Le polyacrytate d'ammonium employ 6 a 6t6 le produit de marque PIGMENTVERTEILER® A commercialis§ par 
BASF. 
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Les percarbonates de sodium obtenus avaient les caracteristiques survarrtes : 



Caract&istiques du percarbonate obtenu 


Example 3 


ExempJe 4 


Exemple 5 


Diamgtre moyen, \im 


560 


700 


770 


Span 


0.6 


0.7 


1.1 


Masse sp^crfique apparerrte, kg/I 


0,91 


0.89 


0.75 


Teneur en axyg&ne actif, % 


14,5 


14,8 


13.3 


Teneur en NaCI. % 


2.7 


0 


5 


Teneur en Na2S0 4 . % 


0 


<0,5 


0 


Teneur en Si0 2 , % 


0.35 


0.35 


0.2 


Teneur en P0 4i % 


0,09 


0.6 


0,3 


Stability & sec, perte O actif, % 


6,1 


2.5 


5.1 



Les mesures des caracteristiques granulom6triques et de la stability a sec orrt 6t6 effect u6es selon les m§mes 
m6fthodes qu'aux exempt es pr6c6dents. 

Revendications 

1. Proc6d6 continu pour la fabrication de particules solid es d'au moins un persel d'au moins un m6tal alcalin par 
r6action d'une solution aqueuse concentr6e de peraxyde d'hydrogfcne avec une solution aqueuse concentr6e d'au 
moins un se) d'au moins un m6tal alcalin et cristallisation du persel fornrte dans un cristalliseur-classrf icateur, carac- 
t6ris6 en ce que le cristalliseur comporte une zone de clarification surmontant une zone agrtee parcourue par un 
courant ascendant d une solution sursatur^e du persel dans laquelle des particules de persel se depiacent en sens 
corrtraire a celui de la solution, le cristalliseur §tant dispose au-dessus dun classif icateur dans lequel les particules 
solrdes de persel sorrt soumises a 6lutriation et se rassemblerrt a la parte irrf 6rieure du classif icateur ou elles sont 
soutirees. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1 , comprenant la circulation ascendante d'une solution du persel contenant au moins 
un agent de refargage et au moins un stabilisant, ladite solution 6tant maintenue dans des conditions r£gt6es de 
sursaturation et la circulation se faisant a travers un lit de cristaux en formation et croissance dudrt persel, caract6ris6 
en ce que les solutions de peraxyde d'hydrog&ne et de sel de m6tal alcalin sont injectees dans une parte inf 6rieure 
d un cristalliseur, dans une zone soumise a agitation (zone de formation et de croissance), ou elles r6agissent pour 
former une solution sursaturge du persel, que le lit de cristaux occupe la zone de formation et de croissance traverse e 
par le courant ascendant de solution, qu*& la sortie de la zone de formation et de croissance, la solution p6n£tre 
dans une zone non agitee ou etle poursurt son mouvement ascendant et se clarif ie (zone de clarification), que les 
cristaux en croissance dans la zone de formation et de croissance torment des particules qui, lorsqu'elles orrt atteint 
une taille suff isante, commencent a se d&placer en sens oppose a celui de la solution et quittent la zone de formation 
et de aoissance par la parte interieure du cristalliseur pour p6netrer dans une zone de classification, srtu6e dans 
un classif icateur exterieur au cristalliseur, sous la zone de formation et de croissance de celui -ci. dans laquelle elles 
sont soumises a 6lutriation dans un courant ascendant d'une solution provenartt d un pr6f6vement d une parte du 
liquide de la parte sup&ieure de la zone de clarification du cristalliseur, tedrt liquide pr6leve 6tant r&njecte sous 
pression a la base de la zone de classification, que le trop-pfein de liquide d&bordant de la parte sup6rieure de la 
zone de clarification est r6injecte dans le circuit de dissolution du sel de metal alcalin et que Ton recueille les par- 
ticules produces par un soutirage pratique a la base de la zone de classification. 

3. Proc6de selon la revindication 2. caract6ris6 en ce que les particules qui traverserrt la zone de classification sont 
soumises & une agitation dans laquelle I'gnergie d£p!oy£e est plus faible que celle d£ploy6e dans I'agitation de la 
zone de formation et de croissance. 

4. Proc6d6 selon la revendication 2 ou 3. caracteris6 en ce qu'on incorpore a la solution concentre d'un sel de m&al 
alcalin un adjuvant de cristallisation. 
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5. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 1 k 4, caracteris6 en ce que Ton mairrtient la densK6 de sus- 
pension dans la zone de reaction et de crolssance k una valeur cfau moins 25 % de matferes sofides. 

6. Utilisation du proced6 selon I'une quelconque des revendications 1 k 5 pour fabriquer un carbonate peroxytydrat6 
de metal alcafin. 

7. Utilisation du procede selon la revendicatton 6, caracterise en ce que le metal alcaJin est le sodium. 

8. Installation industrielle de fabrication de persel par crista] lisation-classificati on selon IXine quelconque des revendi- 
cations 1 k 4 compr enant une cuve de cristallisation de forme cylindrique munie d'un agrtateur rotatrf etdtin systeme 
de refroidissement, caracteris6 en ce que la cuve comporte un disposrtrf de separation errtre une zone inf erieure 
agitee dans laquelle est disposer I'agrtateur et une zone superieure d^pourvue d'agrtateur destines k clarifier le 
liquid e constituant I es eaux meres de cristallisation, que la zone agitee est munie k sa base de systemes d 'admission 
des r6actifs constituant les matieres premieres pour la fabrication du persel, qu'un cylindre de diametre inferieur k 
celui de la cuve est dispose sous ceile-ci, communique avec elle et est muni k sa base d'un systeme cTtnjection de 
la solution provenant via une pompe de refoulement, d'une conduite de pr6ldvement dorrt I'origine est situee k la 
parte superieure de la zone non agitee de la cuve. ce cylindre constituant une zone de classification par elutriation 
des particules en provenance de la zone agitee de la cuve et qu'un disposrtif de soutirage des particules dassees 
est connects k la base dudrt cylindre. 

9. Installation selon la revindication 8, caracterisee en ce que la zone de classification est munie d'un agrtateur. 

1 0. Installation selon I'une quelconque des revendications 8 ou 9. caracteris6e en ce que I'axe de I'agrtateur de la cuve 
de cristallisation est creux et comprend une conduite qui communique k son extremite inf erieure avec des condurtes 
creusees dans chacune des pales inferieures de I'agrtateur et qui aboutisserrt aux extremites de celles-d et per- 
manent rejection et la distribution de la solution de peroxyde dTrydrogene ou de la solution de sel de metal alcalin 
dans la zone de formation et de croissance du cristalliseur. 

11. Installation selon I'une quelconque des revendications 8 6 10, caracterisee en ce que le cylindre de classification 
est cfispose dans I'axe de la cuve de cristallisation et est solidaire de celle-ci. 
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FIG. 1 
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FIG. 2 
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